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poxr wPROCEDIMIENTO DElHILATURA PARA POLIMEROS VISCOELASTICOS
EW PARTICULAR POLIMEROS QLEFINICCS DE ALTO PES0 iSOLECULARm,
a favor de la firma italiana NONTECATINI, Societéd Generale
per l'Industria Iineraria e Chimica, domiciliada en WILLN

(Italia), Via P, Turati, 18.

IENORIA DESCRIPTIVA

Fl invento que aquf se presenta se refiere a métodos
y dispositivos para bilar polimeros viscoeldsticos, en parti
culor polimeros olefinicos de alto peso molecular.

Es sabido que pueden obtenerse fibras sintéticas e
base de substancias polimeras ouando éstes se hallan en esta
do de fusidn o en dispersidn o solucién concentrada. Sin em
bargo, el procedimiento de hilatura difiere segin el compor-
tamiento reoldgico del polimero empleado., Asf, por ejemplo,
el nnylonn y el nterylenen, gue en estado de fusién son casi

f1didos newtonionos, requieren una técnica digtinta de la
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que debe usarse para loe polfmeros olefinicos tales como el
polietilenc, el polipropileno y el polistireno, los cuales
son, por el contrario, fliidos considerablemente no newtonig
nos.

Los materiales que tienen caracter{sticas elésticas
¥y viscosas se llemen materiales viscoelédsticos. Estos mate-
riales se caracterizan adecuadamente por su médulo eléstico
y valor de viscosidad, o también por la cifra de viscosidad
y le relacidn viscosidad/mdduloc elédstico, que se llama ntiem
po de relajaciban,

Los ﬁolimeros de alto peso molecular, y mis particu-
larmente los polfmercos clefi{nicos, son materiales viscoelds-
ticos, pero para mostrar sus caracteristices de deformac;én
no es suficiente un solo tiempo de relajacidén y por lo gene-
ral se requiere un espectro de tiempos de relajacién.

Aumentando la temperatura, el espectro cambia hacia
tiempos de relajacién inferiores. Algunos polimeros tienen,
incluso a temperaturasmuy superiores a su punto de fusidn,
tal componente elastico y por tanto tales tiempos de relaja-
cidn, que en los fendmenos reoldgicos del proceso de hilado
participan a la vez componentes viscosos y elésticos,

Las substancias viscoeldésticas en circulacién se com
portan presentando una viscosidad eparente que decrece a me-
dide que aumentan los esfuerzos cortantes producidos por la
circulacidén o corriente. ILos polfimeros muy viscoelédsticos
muestran por consiguiente, incluso en estado de fusidn, un
compor tamiento reolégico considerablemente no newtoniano.
Exigen un procedimiento particular de hilatura, cuyo punto
capital reside en el cabezal extrusor.

Es uno de los objetos del invento que aqui se presen
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tea el proporcionar un nuevo procedimiento para hiler polfme-
ros viscoelésticos en el cual se emplean hileras de extru=-
sidn que son substancialmente distintas & las hileras conven
cionales y permiten hilar dichos polfmeros para obtener fi-
bras que tienen propiedades mecénicas particulares sin expe-
rimentar fendmenos de degradacidn o sin necesidad de recu-

rrir a operaciones complejas que implican la disolucién de

'los polfmeros antes de su extrusién,

Este invento proporciona un método pera hilar polime
ros viscoelésticos por extrusidn mediante hileras y estirado
en la columna en el cual los agujeros de la hilera tienen un
diémetro de 0,5 mm por lo menos y una longitud tal que la re
lacidn longitud/diémetro es de 1 por lo menos.

El invénto proporciona ademas una hilera para hiler
polimeros viscoeldsticos que estd provista de agujeros con
un didmetro de 0,5 mm por lo menos y una longitud tal que la
relacidén longitud/didmetro es de 1,0 por lo menos.

De preferencia el diémetro es de 0,7 & 1,0 mm y la
relacidn longitud/didmetro es de 1,1 a 30.

Este invento resulta perticularmente util para hilar
polimeros alfaclefinicos isotdeticos, por ejemplo polipropi-
leno, dotado de una viscosidad intrinseca de 1 por lo menos,
polistireno y polietileno.

Cuando un polimero viscoelastico fundido sale del
agujero de la hilera, experimenta un estirado considerable
en la columna., Esta fase de la hilatura es extremadamente
delicada, porgue de ella dependen la regularidad y la conti-
nuidad del filamento. La posibilidad de estirar el filamen-
to en la columna es evidentemente funcidén de ciertos facto~

res tales como la naturaleza del polimero y las velocldades
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por la extensidén de produccidén que se requiere, mientras que
el 1i{mite superior de temperatura depende de las caracteris-
ticas del polfmero (por ejemplo, de su estabilidad térmica).

Las dimensiones geométricas del agujero son otra va-
riable que hasta la fecha se ha descuidado y que puede tener
importancia seflalada para los polimeros viscoeldsticos. Por
medio de hileras provistas de agujeros que tengan didmetro
y/0 longitud adecuada pueden hilarse los polimeros viscoeléas
ticos en condiciones que no pueden emplearse con las hileras
convencionales,

El invento y las teorias relacionadas con él se des-
cribirdn a continuacidn con mayor detalle. Se hace referen-
cia a los dibujos acompadantes, en los cuales :

las figuras 1 y 1' son una vista en seccidén y una
vista de planc, respectivamente, de una hilera convencional,

Las figuras 2 y 2' son una vista en seccién y una
vista de plano, respectivamente, de una hilera de acuerdo
con el invento.

Las figuras 3 y 4 son graficas en que se trata el ni
mero de un filamento en relacidn a la velocidad de paso.

Las figuras 5 y 6 son vistas en seccidn de un aguje-
ro de hilera.

la figura 7 es una griafica en la cual el gradiente
critico V° (que mas adelante se define) esté trazado en rela
cién con la temperatura.

Y la figura 8 es una gréfica que muestra la degrabi-
lidad del polimero.

En las figuras 1 y 1' y 2 y 2',1es o1 didmetro del
agujero de hilera, 2 la entrada del agujero, 3 la longitud
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del mismo, 4 el lugar de log centros y 5 otra vez la entrada
del agujero.

Para mayor facilidad de compresidn, supongamos que un Po
limero causa posiblemente de la degradacidn térmica, no tolera
una Fempcrature superior a Tm; esto implica necescricmente una
linitacidn de su estiraje en la columna, y esta limitacidn puede
ser excesivamente resctrictiva en relacidn al nhmero del filemen~
to. .ihora bien, se ha descublerto que por medio de la seleccidn
edecucda de las caracteristicas geométricas de la hilera puede evi
tarse esta limitacidn dentro de ciertos 1imitesl con lo que se Ob
tiene un fileamente de nlmero acceptable. il parecer, cuanto menor
es el difmetro de la hilera, mds fécilmente puede obtenerse un fl
lamento de nimero bajo. Pero esta solucicn no siempre es aceptable,
yo wue ocon frecuencia requiere presiones excesivas e implice irre-
guleridades en el producto extruido, como se expondrd mis adelante.

Iiucho menos evidente es, en camblo, la posibilidad de ob-
tener filamentos de nimero vajo empleando Unicamente hileras de-
tadas de czujeros gue tienen mayor longitud,

En la figura 3 constan los nimeros més bajos en deniers
(sobre las ordenadas) que se obtienen hilando un polfmero de alto

-

pesoc molecular a temperatura de 320°C con 3 tipos de hileras gue

poseen el nmigmo c¢idmetro, como funcidn de la velocidad ée paso en

/minuto (sobre las abscisas). La curva 1 se refiere al empleo
de una hilera en la cual la longitud de los agujeros es igual al
didmetro; la curve 2 se refiere a una hilera en la que la longi-
tud es igual =l didmetro; la curve se refiere a una hilera en la
cual la longitud de los agujeros es 6 veces mayor que el cdidme-
tro; la curva 3 se refiere & una hilera en la cual la longitud -
es 20 veces mayor que‘el didmetro,

De esta gréfica resulta evidente que, a fin de obte-
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ner un nimero de 9 deniers, ya que ho puedé,excederse de una
temperatura de 320°, el hilo deseado Gnicemente puede lograr
se con la hilera cuya longitud es 20 veces mayor éue el dié-
metro,

En la figura 4 hay una gréfica similar & la de la f}i
gura 3, pero que se refiere & un polimero de peso molecular
medio, hilado a una temperatura de 200°0.

Supongemos ahora un polimero, por ejemplo polipropi-
leno de peso molecular medio, que puede hilarse a una tempe-
ratura que permite obtener los nlmeros deseados, empleando
hileras coanvenclonales, Se compararon los. filamentos obteni
dos con ambos tipos de hileras en lo que rsspecta a su regu-
laridad, por medio de un aparato de Uster, y se comprobd que
los filamentos obtenidos con las hileras cortas (por ejemplo,
las convencionales) tenfan una irregularidad media de 10 a
15%, mientras que los filementos obtenidos con hileras lar-
gas (es decir, de conformidad con este invento) tenian_una
irregularidad de 1 a 4%, '

La posibilidad de mejorar la regularidad o de lograr
nimeros mis bajos por medio del empleo de hileras dotadas de
agujeros largos es caracteristica de los fluidos viscoelééti
cos Gnicamente.

Los £1iidos viscoeldsticos, 31 se sxtruyen por ua
agujero, dan un filamento extrufdo dotado de didmetro mayor
que el del agujero por el cual fue extrufdo; este aumento
puede incluso ser considerable. Se ha demostrado que este
aumento es una funcidn dscreciente del incremento de longi-
tud del agujero.

Estos datos experimentales pueden explicarse a base

del comportamiento de un fldido vigcoeldstico durante la ex-
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51 definimos con estiramiento efectivo la relacidn

trusidn,

entre la seccidn del producto extruido no estirado y la sec~
cidn del filamento obtenido, tenemos este resultado: con hi-
leras dotadas de igual didmetro, pero diferente longitud, y
actuando con igual temperatura y velocidad de paso, aunque
los niémercs minimos obtenibles son diferentes (véanse las f£i
guras 3 y 4) la relacidn de estiramiento efectivo definida
antes es 1& misma pera todas las hileras. Est& por tanto
claro el porqué pueden obtenerse nﬁmeros més bajos con hile-
ras largas, ¥y la posibilidad de lograr filamentos que son
més regulares (en comparacidn con los filamentos del mismo
numero obtenidos mediante hileras cortas), égtandp menos es-
tirados, mediante el empleo de hileras largas, puede apre-
clarse, aunque no sea completamente claro.

El fendmeno de la dependencia de.la seccidn del proe
ducto extruido respecto a la longitud del agujero puede ex-
plicarse por una interpretacidn analf{tica que se expresa co-
mo hipbétesis simplificada. Consideremos con este objeto el
agujero representado en la figura 5. En esta figura, 1 indl
ca 1la longitud del agujerc y 2 la entrada de la embocadura.

La teorfa de extrusidn por agujeros con embocadura
introduce una correccidn que afirma, bésicemente, que puede
despreciarse la embocadura con Yal de que el agujerc tenga
la longitud L + nR (en lugar de L), siendo R el radio del
agujero (R = D/2) y n una constante que se determina experi-
mentalmente y que, por ejemplo, para el polipropileno y con
las hileras empleadas por nosotrog es de 7.

Por consiguiente, en esta discusidén tomaremcs en con

sideracién un agujero tal como el representado en la figura
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6. En egta figura, 1 es la longitud efectiva del agujero y
2 la longitud suplementaria correspondiente a la embocadura.

El material polimérico fundido, cuando se le exprime
de un tubo con didmetre D, & un agujero con diémetro D, se
somete a un sistema de esfuerzos gue a contiauacidn se anall
zardn con mayor detalle., Sentemos aqui algunas hipdtesis
que simplificardn la discusidn sin alterar la esencia del
problema.

1) En lugar de considerar un agujero de extrusidn
con embocadura, supondremos que la hilera de extrusién tiene
una longitud de L + nR en vez de L (véasg lo dicho antes).

2) ©No tomamos en consideracidn la dependencia de la
velocidad del hilo Ffldido respecto a la distancia desde el
eje del agujero; consideramos solamente una velocidad media
Ve

3) Asumimos que el sistema estd desorito por un so-
lo elemento Maxwell (resorte y pistén en serie) con G y N,
constantes (y tiempo de relajac16n{ ="/G), en que G es el
médulo de elasticidad y”l, la viscosidad,

4) El polimerc fundido se considera fliido no com-
presibdle.

Con estas premlsas, consideremos un pequefio cilindro
de didmetro Do y altura Jo; a fin de entrar ea el agujero que
tiene un didmetro D(Do, dicho pequefio cilindro debe defor-
marse y asumir una longitud J: Jo (Do/D)e, en vista del pun
to 4.

También podemos decir que dicho pequefio cilindro se
ha elongado instantédneamente (pues no hay embocadura de J 0 @
a J): si asunismos la cantidad € = 1n (J/fo) como medida de

la deformacidn (véase, por ejemplo, N. Reiner, *Deformation
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and Flown, Londres, H.K. Lewis & Co Lid., 1949, pig. 164), sl
esfuerzo necesario seré entonces ¢, = Gln (8/80)'.

Ahora bien, debido & la maturaleza viscoeldstica del
sistema y puesto que esta descrito por un elemento Maxwell,
en el intervalo de tiempo to transcurrido entre la entrada
en el agujero y la salida de él, el esfuerzo, ya que la de-
formacidn permanece constante & causa de las propiedades
bien conocidas del elemento Maxwell, disminuye segin la ecua
cién

o (t) =0, e (-t/T) (1)
slendo g% el esfuerzo inicial y 'Z el tiempo de relajacidn.

Bn nuestro caso el esfuerzo en la salida del agujero
seré

et =cm (§/8) em (-t/T) (2

Puede demostrarse fécilmente que, dado gue en la sa-
lida del agujero no se obliga a gue la deformacidn permanez-
ca constante, el cilindro pequefio sé vuelve mas corto { y por
tanto, ya que se ha asumido que es incompresible, su didme- '
tro se vuelve mayor para que el volumen permanezca constante).

Si indicamos por 8' la longitud del cilindro pequeiio
gque sale del agujero, puede demostirarse que :

1 (8/8 ) =er(t,)/6 = 10 (B/8,) exp (-t /T)  (3)

Ahora blen, si D' es el difmetro del filamento a la
salida del agujero, tendremos S/S' = (D'/D)a’. Andlogamente,
como hemos visto ye, 8/80 = (DQ/D)a. hdemés, serd :

t, = (L + aR)/V - (4)
slendo Q el flujo o paso volumétrico por el egujero.

La ecuacidn (3) puede escribirse también :

1n(p*/D) = 1 (Dy/D) exp [~Q(L+zR)NR®/q o7 (3')

Indiquemos ahora por f ¢ la relacidn méxima de estira
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miento en la columna para ciertos valores fijos de temperatu
ra (y por consiguiente de'ﬂ ¥y G) vy de gradiente de velocidad,
es decir, una relacion de estiramiento que puede alcanzarce
pricticamente cuando el eumento de didmetro es desprecicble
(por ejemclec, cueando G(L-i-m’?ﬂfﬂe/ﬂl Q)>1)..

31 existe engrosamiento, la seccidn terminal més ba-
ja del filamento serd

o= (/) D'z/foo = ls/poorga (5)

donde i, es 1 eccidén del cgujero y U:: DY/D es el factor

(¢
%]

de aumento,

En la practica, la relacidén de estiramiento en la co
lunna se deriva de f = i,/4) ¥ por consiguiente de la ecua-
cidn {5) =e obtiene

;f oo,/x 2 (6)

For (5) y (6) puede verse gue, siendo Ay yf 00 izua
les, cuanto menor es el engrosamiento, tanto menor es la sec
cién minima y tanto mayor 1la relacidén de alargamiento.

Puesto que, a base de (3'), cuanto mayor es L tanto
menor es x s ciendo iguales todas las demds condiciones, el
resultado es que pueden obtenerse filamentos mds y mds delge
dos por medio del aumento de L.

De las consideraciones anteriores pueden sacarse las
deducciones sigulentes :

1) Cuanto menor es el tiempo de relajacidn, tanto
menor es el engrosaniento, sl se mantlenen iguales la veloci
dad de paso y el tamafio del aguiero. Serd conveniente deter
minar la dependencia del tiempo de relajacidn respecto a la
temperatura y el peso molecular, & fin de escoger las condi-
ciones mas adedudadas (para las finalidades del proceso de ex

trusién) ce estas dos variables,
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2) El engrosamiento estd asociado al componente
eldstico del material: si estd ausente (G = ©0), es decir,
sl el fliido es un fliido newtoniano, el engrosamiento esté
ausente,

3) El diémetro D, desempefia un papel menos importan
te: DO/D es, on efeocto, mucho mayor que 1, de modo que la
funcidn 1n(D°/D) presenta escasas variaciones cuando se va-
ria esta relacidn,

De estos resultados, y a la luz de las hipdtesis an-
tes mencionadas, pueden sacarge las deducciocnes que siguen.

Si la embocadura se toma explicitamente en cuenta,
el resultado es que el esfuerzo en la embocadura del agujero
no es Gln(Do/D)a, sino inferior, ya que se ha efectuado en
la embocadurs una pequefia relajacidén; esto solamente modifi-
card el coeficiente de la exponencial en la ecnacidn (3), en
la cual, sin embargo, n es cero en este caso.

Si deseamos tomar también en cuenta el hecho de que
la velocidad de los hilos fliidos dentro del tubo no es cong
tante, bdastard considerar el engrosamiento para cada espa-
cio hueco comprendido entre los radios r y r + 4r e integrar
este engrosemiento entre 0 y R; en consecuencia variard el
coeficiente numérice de G(L+nR)R?/WlQ en la ecuacidn (3'),
pero la substancia de la discusién anterior no ezperimenta
modiricacién; |

v‘Si el sistema no es un elemento Maxwell dnico sino
uwna distribucidn continua de elsmentos luaxwell en paralelo,
el tratamiento analftico se vuelve entonces mucho mis comple
jo, pero puede afirmarse bésicamente que las l{neas genera-
les del fendmeno permanecen invariables, con la observacidn

de que el engrosamiento ya no se efectia instantdncamente si
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no con cierta demora, o sea, en otras palabras, que el punto
de mayor engrosamiento no se halla en la superficie del agu-
jero, sino un poco mis abajo.

Por ultimo, en vista de la presidén implicada en los

procesos de hilatura y del elevado valor del coeficiente de

'compresibilidad, la hipétesis de la deformacidén a volumen

constante puede considerarse vélida en este caso préctico.

Las consideraciones y conclusiones que anteceden sir
ven para ilustrar las ventajas de emplear, en conformidad
con este invento, hlleras provistas de agujeros que tengan
una relacidn longitud/didmetro mayor que 1,

Sin embargo, estas consideracioness se han desarrolla
do independientemente de los valores especificos que puedan
asumir las mencionadas caentidades. No investigamos si, para
mejor hilar los polimeros en cuestidén, existen valores 4pti-
mos o criticos para una o para ambas centidades examinadas,
o si, a tenor de las caracteristicas de algunos polimerocs
particulares, hay que tomar en cuenta ciertos valores'mini-
mos o méximos, BEsto se debe a que el problema fue exaﬁinado
previamente con independencia de las caracteristicas tipicas
de los polimeros en cuestidn y. de su peso molecular,

También se ha descublierto que en el caso de los polf
meros viscoeldsticos que poseen alta viscosidad intrinsece
el valor del didmetro del agujero de hilera no debe ser me-
nor que un determinado valor inferior.

Eata particularidad del invento se ilustraré hacien-
do referencia a un polimero particularmente interesante, o
saber, el polipropileno isotéctico, para el cual se ha trope
zado hasta ahora con algunas dificultades en el hilado por

extrusidn, a causa de su gran degradabilidad, la cual, como
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se describe en solicitudes anteriores de patente, hacfa nece
sario digolver primeramente ol polimero de alto pesc molecu-
lar en un disolvente y luego hilar esta solucidn bien por mé
todo seco o por método himedo.

Se ha descubierto ahora que pueden obtenorse fibras
dotadas de caracter{sticas mecénicas notablemente elevadas a
base de polfmeros viscoeldsticos con gran viscosidad intrin-
seca, mas particularmente a base de polimeros de propileno
de alto peso molecular, por medio de la extrusién con hile-
ras provistas de agujeros que tengan difmetroc mayores de
0,5 mm y una relacién longitud/didmetro de 1 por lo menos.

Las consideraciones generales que siguen ilustrarén
este caracter{stica del invento que aqui se expone. En la
extrusién de un polimero fundido existe un gradiente critico
de la velocidad de flujo o paso V*, por encima del cual el
producto extrufdo no asume forma cilindrica, sino forma espi
raloide irregular, Este gradiente critico V¥ de la veloci-
dad de paso para un polimero dado depende de:

a) la temperatura; mds particularmente, eumente exponen
cialmente a medida que sube la temperatursa;

b) el peso molecular medio; mds particularmente, aumen-
ta a medida que desciende ¢l peso molecular,

Como se ha demostrado ezperimentalmente en la extru-
sién de polimeros para la produccidén de fibras, la formacidn
de un producto extruido que tenga forme espiraloide debe evi
tarse, ya que en estas condiclones no puede efectuarse el es
tiramiento en la columna de hilado & fin de obtener filemen-
tos sufliclentemente delgados, tales como se requieren en la
produccidn de fibras textiles.

Ldemds si se tiene en cuenta que, por motivos econé-
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micos obvios, las velocidades de paso deben ser altas, ocu-
rre que si llamamos Q, & la velocidad minima de paso necesé-
ria para que el proceso de hilatura sea econémicamente venta

joso, la extrusidén debe efectuarse en condiciones tales que

4, .
EC N (7

en donde R es el radio del agujero y 81& densidad (4Q/1'(R38
es la expresién del gradiente medio de rapidez de paso).

Por consigulente, de la ecuacidén (7) se deduce gue

debemos actuar en condiciones tales gue

o

7§

3 +
R v-.> aq (7*)

A fin de aumentar la cantidad R3v+, podemos actuar,
en conformidad con lo que se ha dicho antes, de una de estas
maneras :

a) aumeatendo el radio del agujero de hilera
b) aumentsndo la temperatura de extrusidn
c) empleando un polimero de peso molecular inferior.

Con los polfmeros viscoelésticos en general, o méis
particularmente con polipropileno de alta viscosidad, para
un valor dado de peso molecular, & fin de aumentar la canti-
daa ROV podemos asumentar ¢ bien la temperatura o bien R (o,
81 es necesario, ambasg).

Pero, como es sabido, el polipropileno isotéctico re
sulta un polimero f&cil de degradar por el calor: por congi-
guiente, vn awmento de temperature puede causar una gren dig
minucién de peso moleculsr, con 1o que se obtiene un filamen

to de bajo peso molecular a base de un polimero de partida
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Por lo tanto, para extruir un polimerc de alto peso

de alto peso molecular,

molecular y obitener un filamento de alto peso molecular, la
finica posibilidad (a menos gque se recurra a procedimientos
de hilado en solucidén) es la extrusidn a temperaturas no de-
masiado altas, de modo gue pueda eliminarge o reducirse la
degradacién, y al mismo tiempo el aumento de R hasta un va-
lor que satisfaga la ecuacidn (7') para el valor Q  preesta-
blecido. |

4 fin de ilustrer mejor estas consideraciones, exami
nemos los resultados experimentales obtenidos con un polipro-
pileno que tiene una viscosidad intrinseca (determinada en
tetrahidronaftaleno) de 3,5.

La figura 7 muestra la variacidén del gradiente criti
co V¥ (en las ordenadas) de este polipropileno como funecidn
de la temperature (en las abscisas), mientras en la figura 8
constar cuatro curvas de degradebllidad a cuatro temperaturas
diferentes como funcidn de diversos tiempos de permanencie
del mismo polfmero a dicha temperatura. La degradabilidad
estd expresada como relacidn porcentual de la viscosidad del
polimero determinada después de un tiempo mimimo dado de per
manencia a una temperatura deda (es decir, una viscogidad
que llemamos nviscosidad inicialv) respecto & la viscosidad
asumida gradualmente por el polimero fundido cuando aumenta
el tiempo de permanencia a dicha temperatura,

Més particularmente, la curva 1 se refiere a tiempos
de permanencia a temperatura de 180°C, la curva 2 se refiere
a una temperatura de 300°C, la curva 3 & una temperatura de
z20°¢ ¥y la curva 4 & una temperatura de 330°C, La degrada-

cién aumenta manifiestamente a medida que asumenta le tempera
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tura, mientras los tiempos de permanencia siguen iguales.

Teniendo en cuenta que el tiempo de permanencia del
polfmeroc a la temperatura de extrusién en una extrufdora es
de unog 15 minutos, en nuestro caso serd necesario no exce-
der de 320°; en efecto, a 53d°c la variacidén de viscosidad
del polimero fundido dentro de unos 15 minutos de permanen~
cia a la temperatura de extrusion, es muy grande; asctuando
a 330°C se obtendrfa una gran degredabilidad térmice y falta
de homogeneidad del peso molecular del filamento.

A 32000, vt es 220 365'1; asumiendo para Q, un valor
de 0,6g/minuto para cada agujero, hallamos que D debe exce-
der de 0,7 mm; este valor es claramente elevado para el ra-
dio del agujero en comparacidén con los empleados en general
pera preparar otras fibras por hilatura de la masa fundida.

Sin embargo, el valor alto de R es necesario, aungue
no sea una condicién completamente suficiente; en efecto, no
baste que la fibre extruida tenga forma cilfndrica, sino que
ademés se necesita que el estiramiento pueda realizarse em
la columna de hilado para obtener fibras cuyo nimero en de-
niers no exceda de 10, ya que de lo contrario, por el estira
miento en caliente consecutivo, no es posible obtener un ni-
mero inferior a 2 deniers/filamento, neceserio para las apli
caciones textiles en el campo del algodén;

Para efectuar este gran estiramiento es necesario em
plear hileras provistas de agujeros especiales que estén ca-
racterizados por un valor grande de R en adicién a la longi-
tud L.

los ejemplos que se dan a continuacidén sirven para

ilustra el invento.
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A base de un polipropileno isotéctico que tiene una

viscosidad intrfnseca de 3,27 (en tetrahidronaftaleno a 135°)
y un contenido isotdctico de 95% (residuo después de la ex-
traccién con n-heptano durante 24 horas en un extractor Kuma
gawa), nos proponemos obtener un filamento de polipropileno
que tenga una viscosidad intrinseca superior a 2.

4 causa de los tiempos de permanencia del polimero &
la temperatura de extrusidn y a causa de la degradabilidad
del polimero incluso estabilizado, no pasamos de 320°c.

Ademés, como la velocidad minima de paso para cada
agujero debe ser de 0,6 g/minuto, a causa de los requerimien
tos de la produccidn, se ha comprobado que:

a) empleando hileras con agujeros de un diédmetro com-
prendido entre 0,3 y 0,7 mm, el polfmero extruido
tiene una forma espiraloide y no puede ser extendi-
do en la columna,

b) empleando hileras con agujeros de 0,8 mm de didme-
tro, el producto extrufdo presenta forma cilindrica
y puede ser estirado muy fécllmente si la hilera
tiene una longitud de 16 mm.

En el caso b) tenemos

presidn de extrusidn 66 kg/cm2
niimero 9,45 deniers
velocidad de paso 0,64 g/minuto

Este hilo se estira en caliente con una relacidén de
1:4,65, obteniéndose as{ un hilo con un niimero de 2,05 de-
niers, una resistencia tensil de 7 g/denier y un alargamien-

to a la rotura de 38%,
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Se extruyé a 300°C con una velocidad de paso de 0,60
g/minuto pare ceda agujero, por las mismas razones especifi-
cadas en el ejemplo.1, un polipropileno con 3,15 de viscosi-
dad intrfnseca y un contenido isotdctico de 92%.

Con hileras dotadas de agujeros de 0,3 a 0,7 mm de
diémetro no fue posible obtener hilo de interés préctico a
causa de la presencia de la espiral.

Con hileras dotadas de agujeros de 0,8 mm de diame-
tro y 16 mm de longitud, se ebtuve un hile de viscosidad in-
trinseca 2,31, que luego se estird con una relacidn de 1:5
para obtener un hile con un numero de 3 deniers, una resis-
tencia tensil de 7 g/denier y un alargamiento a la rotura de
45%,

Se efectud un experimento semejante agregando 1% de
negro de humo al polipropileno, y se obtuvo igual resultado.
EJEMPLO 3

Se hilé a 280°C, con hileras dotadas de agujeros de
0,8 mm de didmetro y 16 mm de longitud, a una velocidad de
paso de 0,7 g/minuto, un polipropileno con una viscosidad in
trinseca de 2,5 y un contenido isotdetico de 89%, obtenidndg
se as{ un hilo con un nUmerc de 15 denlers. Bste hilo se es
tird luego con une relacidn de 1:5, obteniéndose asi un nime
ro de 3 deniers, una resistencia tensil de 6,24 g{denier y
un alargemiento a la rotura de 40%; la viscosidad intrinseca
del hilo fue de 2,2;

Con hileras dotadas de egujeros de 0,3 a 0,7 mm de
didmetro no fue posible obtener un filamento extruido regu-
lar y efectuar, por consigulente, el estiramiento en la co-

lumna,
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Se hild a 28000, con hileras provistas de agujeros

de 0,8 mm de didmetro y 0,8 mm de longitud, a una velocidad
de paso de 1,0 g/minuto, un polipropileno con una viscosidad
intrinseca de 2,5 y un contenido isotdctico de 89%, EL hilo
obtenido presentd un nimero de 16 dineros y una viscosidad
intrinseca de 1,9,

Se estird este hilo con una relacidn de 1:5 y se ob-
tuvo asi un hilo con un ndmero de 3,2 deniers, una resisten~
cia tensil de 5,4 g/denler y un alargemiento a la rotura de
8%,

Con hileras provistas de agujeros de 0,3 a 0,7 mnm de
didmetro no fue posible obtener un filamento extruido regu-
lar y efectuar, por consiguiente, el egtiramiento en la co~-

lumna.

EJEMPLO 5

Se extruyd a 200°C, por una hilera provista de 60
agujeros de 0,8 mm de diémetro y 16 mm de longitud, un poli=
proplleno dotado de 1,27 de viscosidad intrinseca (determina
da en tetrahidromaftaleno a 135°0) y 96% de contenido isotég
tico (residuc despuds de la extraccidn con n-heptano durante
24 horas en un extractor Kumagawa).

Se obtuvo, devandndolo a la velocidad de arrollamien
to de 600 m/minuto, un hilo compuesto por filamentos de un
nimero de 10 deniers. ZXste hilo fue estirado en caliente con
una relacidn de 1:54, obtenidndose asf{ un hilo con un nimero
de 1,8 deniers, una resistencia tensil de 5 g/denier y un
alargamiento @& la rotura de 20%.

En las mismas condiclones de temperatura y velocidad

de pago, con hileras provistas de agujeros de 0,8 mm de did-
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metro y 0,8 mn de longitud, no fue posible obtener un hilo
de un nimero de 10 deniers, a causa de las frecuentes ruptu-
ras en la columna.

ZIBLPLO 6

Se extruyé a 230°C mediante una hilera provista de
60 egujeros un polipropileno con 1,27 de viscosidad intrinse
ca y 96% de coatenido isotdectico. (uando se emplearon hile-
ras provistas de agujeros de 0,8 mm de didmetro y 0,8 mm de
longitud, no fue posible obtener un hilo de un nimeroc de 10
deniers/filamento con una velocidad de arrollamiento de 600
m/minuto,

Con hileras provistas de agujeros de 0,8 mm de didme
tro y 16 mm de longltud y manteniendo igual la velocidad de
paso, se obtuvo ua hilo de 5 deniers/filamento a una veloci-
dad de arrollamiento de 1200 m/minuto.

Gon lo hilere provista de agujeros de 0,8 x 0,8 la
relacifn de estiramiento fue de R = 400, mientras con la hi-
lera provista de agujeros de 0,8 x 16 la relacidn de estira-
miento fue de R = 800,

Debe agregarse gue ol valor dewr (factor de engrosa-
miento) pare la_extrusién por la hilera provista de agujeros
de 0,8 x 0,8 fue de 2,13, mientras que para la hilera provig
ta de agujeros de 0,8 x 16 fue de 1,5 y que la relacidn efeo
tiva (Pw=PY2) fue por consigulente constente para ambas
hileras y ascendid a 1800,

DJB¥PLO 7
Se extruyd a 220°¢ poxr medio de una hilera de 30 agu

jeros un polietileno de baja presidn, con un fndice de fusidn
de 0,38 (definido conforme a ASTY D 1238/2T). ZLas extrusio-

nes se efectuaron con velocidades de paso de 0,1 a 0,6 g/mi=
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nuto para cada agujero. ZEmpleando hileras provistas de agu-
jeros de 0,8 mm de didmetro y 0,8 mm de longitud no fue posi
ble obtener ntimeros inferiores a 50 deniers pare cada fila-
mento, Con hileras de 0,8 mm de didmetro y 16 mm de longi-
tud, en cambio, se pudo obtener en la columna de hilado un
nimero de 23 deniers/filamento.

La relacién del nimero es 2,2; la relacidén de la in-
versa de los cuadrados-de los engrosamientos (1,6 y 1,1, res
pectivamente) es 2,1, en conformidad con la teoria antes dig
cutida,

%1 hilo de 23 deniers/filamento obtenido por medio
de hileras largas se estird luego en caliente, obteniéndose
as! un hilo con un nimero de 6 deniers/filapento, una resis-
tencia tensil de 4 g/denier y un alargamiento a la rotura de
19%.

EJEMPLO 8

Se extruyd un polietileno de alta presidn, dotado de
un {ndice de fucién de 7,5, mediante una hilera de 30 aguje-
ros, a 210°C y con velocidades de paso de 0,1 a 0,9 g/minuto
para cada agujero.

En esta gema de velocidades de paso, con hileras pro
vigtas de agujeros de 0,8 mm de didmetro y 0,8 mm de longitud
gse obtuvieron nimeros superiores a 120 deniers/filamento. %l
engroganiento medio (Y’) fue 1,8, 4 las mismas velocidades
de paso y empleando hileras provistas de agujeros de 0,8 mm
de didmetro y 16 mm de longitud pudieron obtenerse nimeros de
65 deniers/filamento.  El engrosamiento medio (Y’) fue 1,3.

La relacidn del ndmero es, por consiguiente, 1,85 ¥
la de la inversa de los cuadrados de 1los engrosamientos res-

pectivos 1,9.



Asi pues, para este polimero los datos experimenta-
les coinciden también con la teoria c=ntes mencionada. Ade-
még, el hilo presentd una registencia tensil de 0,86 g/de-
nier y un alarganmiento a la rotura de 86%.

5. EJEMPLO 9

Se extruyd mediante una hilera de 30 agujeros, a
250°C y con velocidades de paso de 0,1 a 0,9 g/minuto para
cada agujero, un poliestireno dotado de 0,966 de viscosidad
intringeca (en tolueno a 25°C). En este gama de velocldades

10. de paso, empleando hileras provista de agujeros de 0,8 mm de
didmetro y 0,8 mm de longitud el nlmero minimo obtenible fue
de 14 deniers/filamento; En la misma gama de velocidades de
paso, empleando hileras provistas de agujeros de 0,8 mm de
diémetro y 16 mm de longitud fue posible obtener hilos con

15, numeros de 8 deniers/filamento, Con las hileras cortas el
estiramiento es inferior en un factor 1,75 al que puede obte
nerse con hileras largas. 5l engrosamiento (Y) es 1,23 pa-
ra la hilera de 16 mm de longitud y 1,56 para la hilera de
0,8 mm de longitud.

20. La inversa de los cuadrados de su relacidn es 1,7,
en conformidad con la teoria.

3@ estird el hilo en caliente con una relacidn de 1:2,
obteniédndose asi un hilo dotado de un mimero de 4 deniers/fi
lamento, una resistencia tensil de 4 g/denier y un alargamien

25, to & la rotura de 15%.
EJENRPLO 10

se extruyé a 270°C, con una miquina extrusora monofi
lar, a velocidades de paso de 3 g/minuto por agujeros de 1,5
mn de diémetro, un polipropileno dotado de una viscosidad in

30. trinseca de 3 y un contenido isotéctico de 94%,
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Se refrigeré luego en un bafio templador el filamento
extrufdo. Cuando los agujeros de la hilera tenfan una longi
tud igual al didmetro, es decir, 1,5 mm, el filameato extrui
do parecfa latir, durante el estiramiento en la columna, con
una frecuencia fija y el hilo recdgido presentaba irregulari
dades periddicas,

Después se substituyd esta hilera por otra con aguje
ros de 1,5 mm de didmetro y 15 mm de longitud; entonces no
se manifestd el latido o pulsacidn del filamento extrufdo y
el monofilamento fue regular.

EJEEPLO 11

Empleando un polipropileno dotado de una viscosidad
intrinseca de 1,72 y un contenido isotédctico de 94%, una ve-
locidad de paso de 0,6 g/minuto para cada agujero y habiendo
comprobado la necesidad de extruir a 220%¢ y determinado el
gradiente crftico de velocidad de paso a esta temperatura
(unos 900 seg), se hild el polimero mediante hileras provis-
tas de agujeros de 0,5 mm de diémetro y 5 mm de longitud, odb
teniéndose as{ un filamento de 10 deniers, dotado de una vis
cosidad intrinseca de 1,54, Se estird luego este monofila-
mento con una relacién de 1,5, obtenidndose as{ un filamento
con un nimero de 2 deniers, una resistencia tensil de 4,5
g/denler y un alargamiento a la rotura de 17%. Con hileras
de menor difmetro de agujero, en las mismas condiciones de
velocidad de paso y temperatura, se obtuvo un filamento ex-
trufdo en forma espiral, que no pudo ser estirado en la co-
lunna,

La invencidn, dentro de su esencialidad, puede ser
desarrollada en otras formas de realizacidn gque difieran en

detalle de la indicada a titulo de ejemplo en la deseripecidn
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a laé cuales alcanzaré igualmente la proteccidén vue se reca-
ba. Podrd, pues, realizarse con los medios y aparatos més
adecuados, por quedar todo ello comprendido en el espiritu
de las reivindicaciones.

FOTA

Descrito el invento, se declaran nuevas las siguien-
tes reivindicaciones, con prioridad 1taliana Ne 16 769, del
12 noviembre 1.958 : |

1. Procedimiento de hilatura para polimeros visco-
eldsticos en particular polimeros olefinicos de alto peso mg
lecular, caracterizado por el hecho de que polimeros que, en
egtado de fusibén o en soluciones, solos o mezclados entre si,
se presentan como fliidos viscoeldsticos dotados de un compo
nente de elasticidad muy elevado y por consiguiente tienen
un flujo o paso diferente del de los fliidos newtonianos, se
hilan mediante hileras provistas de agujeros con una relacidn
longitud/didmetro superior a 1 y de preferencia comprendida
entre 1,1 y 30;

2. Procedimiento de hilatura, segin la reivindica-
cién 1, caracterizado por el hecho de extruir polimeros iso-
tdcticos alfaolefinicos, dotados de una viscosidad intrinse-
ca superior a 1,0 (determinada en tetrahidronaftaleno a 13500),
mediantc hlleras provistas de agujeros de didmetro superior
a 0,5 mm y con una relacidn longitud/didmetro izual o supe-
rior a 1.

3. Procedimiento de hilatura, segin las reivindica
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ciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que se emplean
hileras provistas de agujeros de didmetro superior a 0,5 mm
¥y de preferencia comprendido entre 0,7 y 1 mn.

4. Procedimiento de hilatura segin las reivindica-
ciones 1 a 3, caracterizado por el hecho de que los agujeros
de la hilera tienen una longitud axil tal que la relaciédn
longitud/didmetro es superior a 1;

5. Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado por el hecho de extruir polimeros de estireno.

6., Procedimiento segin las reivindicaciones 1 y 2,
caracterizado por el hecho de extruir polimeros de etileno
de baja o alta presidn,

7. Procedimiento segln la reivindicacidn 4, carac-
terizado por el hecho de extruir polfmeros i1sotdcticos de
propileno.

8. Procedimiento de hilatura para polimeros visco-
elédsticos en particular polimeros olefinicos de alto peso mg
lecular.

Segin se describe y reivindica en la presente memo-

ria que consgta de veinticinco hojas foliadas y escritas a mé

quina por un sola cara, &compejiades de celnco léminas de dibujos.

Madrid, a 11 de noviembre de 1,959
MONTECATINI, Societd Generale per 1¥Industria
Kineraria e Chimica

Pe 8,
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